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Zusammen fas simg 

Sulfurylf luorid kann als Schadlingsbekampf ungsmittel 
verwendet werden. Es enthalt oft Schwef eldioxid, Fluorwasser- 
stoff und Chlorwasserstof f . Eine effektive Reinigung ist mog- 
lich, wenn das derart verunreinigte Sulfurylf luorid liber ein 
Alkali f luorid geleitet wird. Die Reinigung kann wahrend der 
Hers t el lung, wahrend der Aufbewahrung, aber auch vor oder 
wahrend der Anwendung, beispielsweise als Schadlingsbekamp- 
fungsmittel, durchgefiihrt werden. 
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Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Erzeugung von gereinigtem Sulfuryl- 
fluorid aus veriinreinigtem Sulfurylf luorid, das Fluorwasser- 
stoff uund/oder Chlorwasserstof f und/oder Schwef eldioxid sowie 
gegebenenf alls weitere Verionreinigtmgen wie Dichlorethan ent- 
halt, durch Kontaktieren des verunreinigten Sulf urylf luorids 
mit Alkalimetallf luorid. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 
daS man Sulf urylf luorid reinigt, welches Fluorwasserstof f , 
Chlorwasserstof f und Schwef eldioxid enthalt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi man das Kontaktieren mit Alkalif luorid bei einer Tempera- 
tur im Bereich von -20 bis 150 '^^C durchfuhrt. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS man das Verfahren unmittelbar nach der Herstellung des 
Sulf urylf luorids und/oder unmittelbar vor oder wahrend der 
Anwendung durchftihrt, 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daE man das mit Fluorwasserstof f , Chlorwasserstof f bzw. 
Schwef eldioxid beladene Alkalif luorid regeneriert, 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS man Kaliumf luorid als Alkalimetallf luorid einsetzt. 

7. Sorbens-Kit, umfassend Alkalimetallfuorid undL minde- 
stens ein weiteres festes Sorptionsmittel . 

8. Sorbens-Kit/ umfassend Alkalimetallf luorid und Aktiv- 
kohle, Kieselgel und/oder Zeolith. 
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Solvay Fluor vocid Derivate GmbH 
3 0.173 Hannover 

Reinigvmg von Sulfurylf luorid 

Be s chr e ibimg 

Die Erfindxmg bezieht sich auf ein Verfahren zur Erzeu- 
gung von gereinigtem Sulfurylf luorid. 

Sulfurylf luorid kann als Schadlingsbekanpfungsmittel 
eingesetzt werden. Herstellungsbedingt konnen im Rohprodukt 
noch Fluorwasserstof f , Chlorwasserstof f bzw. Schwef eldioxid 
und gegebenenf alls auch organische Verunreinigungen wie Di- 
chlorethan enthalten sein. Die Reinigung von Sulfurylf luorid 
ist mittels Wasserwasche zwar moglich; dabei wird das Gas an- 
gefeuchtet, und es kann zur Hydrolyse mit Fluorwasserstof f- 
bildung kommen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindxong ist es, ein Verfahren 
anzugeben, mit welchem Sulfurylf luorid effektiv gereinigt 
werden kann. Diese Aufgabe wird durch das in den Anspruchen 
angegebene Verfahren gelost. 

Ipf' Das erf indungsgemaSe Verfahren zur Erzeugung von gerei- 

nigtem Sulfuiry If luorid aus verunreinigtem Sulfurylf luorid, 
welches Fluorwasserstof f, Chlorwasserstof f xind/oder Schwef el- 
dioxid sowie gegebenenfalls organische Vertxnreinigungen ent- 
halt, sieht vor, daS man das verunreinigte Sulfurylf luorid 
mit Alkalimetallf luorid kontaktiert. Bevorzugtes Alkalime- 
tallf luorid ist Kaliumf luorid. Es liegt in fester Phase vor. 

Das Kontaktieren des zu reinigenden Rohproduktes mit dem 
Alkalif luorid wird vorzugsweise im Temperaturbereich von 
-20 bis 150 OQ, vorzugsweise 0 bis 30 durchgefuhrt . 



Es ist moglich^ das verimreinigte Sulfurylf luorid iinmit- 
telbar nach seiner Herstellung durch Kontaktieren mit Alkali- 
metallf luorid zu reinigen. Moglich ist audi, es unmittelbar 
vor seiner Anwendung oder auch wahrend der Anwendung zu rei- 
nigen. Beispielsweise kann man Sulfurylf luorid vor der Ver- 
wendung als Schadlingsbekampfungsmittel tiber Alkalimetall- 
f luorid leiten, urn Verunreinigungen zu entfernen, Alternativ 
Oder zusStzlich kann man wahrend seiner Anwendung als Bega- 
sungsmittel einen Teil der Begasungsatmosphare im Kreislauf 
fuhren \ind dabei jeweils einen Kontakt mit Alkalimetal If luo- 
rid vorsehen. 

Es ist auch moglich, das Sulfurylf luorid uber Alkalime- 
tallf luorid auf zxibewahren. Nattirlich kann man das Verfahren 
auch mehrfach durchfuhren, z. B. unmittelbar nach der Her- 
stellung und unmittelbar vor der Anwendxing oder wahrend der 
Anwendung • 

Das Alkalimetallf luorid kann auch mit anderen Adsorp- 
tionsmitteln kombiniert eingesetzt werden. Beispielsweise 
kann man es zusammen mit Aktivkohle oder mit Trockenmitteln 
einsetzen. 

Das beladene Alkalimetallf luorid kann beispielsweise 
thermisch regeneriert werden* 

Vorteil des Verfahrens ist, daE das gereinigte Sulfuryl- 
fluorid nicht mit Wasser beladen wird. Wasser ist uner- 
wunscht, weil es zur langsamen Hydro lyse des Sulfurylf luo- 
rids, fuhrt. Bei der Anwendung als SchadlingsbekSnpfungsmit- 
tel ist eine erhohte Luf tf euchtigkeit unerwiinscht, beispiels- 
weise werden Gegenstande oder auch die Wande der Rauicie selbst' 
(besonders in Kalksteingebauden) durch das Hydrolyseprodukt 
Fluorwasserstof f angegriffen. Das erf indungsgemaS gereinigte 
Sulfurylf luorid weist einen niedrigen Feuchtigkeitsgehalt 
auf . Ein weiterer Vorteil ist die Regenerierbarkeit des Alka- 
limetallf luorids • Auch die etwaig mit eingesetzte Aktivkohle 



Oder andere Sorptionsinittel wie Kieselgelperlen (z. B. zur 
Abtrenn\ing von Wasser) konnen thermisch regeneriert warden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Sorbens- 
Kit, welches Alkalimetallf luorid, vorzugsweise Kaliumf luorid, 
und mindestens ein weiteres festes Sorptionsinittel enthalt 
Oder daraus besteht. Als Sorptionsmittel koinmen solche in Be- 
tracht, welche Wasser, Halogene oder organische Verbindungen 
zu adsorbieren vermogen. Bevorzugt ist neben Alkalimetall- 
fluorid, Aktivkohle, Kieselgel und/ oder Zeolith enthalten. 
Mit einem solchen Sorbens-Kit kann nicht nur Fluorwasser- 
stoff , Chlorwasserstof f und Schwef eldioxid, sonder auch 
etwaig enthaltenes Wasser oder organische Bestandteile wie 
z. B. Dichlorethan abgetrennt werden. Dies ist nicht nur von 
Vorteil bei der Reinigtjng des soeben hergestellten Rohproduk- 
tes, sondern auch und besonders wahrend der Anwendung* Bei 
der Anwendung als Schadlingsbekait^fungsmittel beispielsweise 
konnen auf diese Weise Hydro lyseprodukte des Sulfurylf luorids 
und auch Wasser entfernt werden* 

Im Sorbens-Kit kann das Alkalimetallf luprid und das wei- 
tere feste Sorptionsmittel vermischt oder separat voneinander 
vorliegen, als Schiittung eines Pulvers, eines Granulats, von 
Pellets, als Extrudat oder in anderer Form. 

Das folgende Beispiel soli die Erfindung weiter erlau- 
tern, ohne sie in ihrem Umfang einzuschranken. 

Beiapiel: 

Reinigung von Sulfurylf luor id mittels Kaliumf luorid/Aktiv- 
kohle 

Eingesetzt wurde ein Absorbergef afi mit 2 1 Rauminhalt. Es 
wurde mit einer unteren Schicht Aktivkohle, mit einer dariiber 
angeordneten Kaliumf luoridschicht und einer abschlieSenden 
Aktivkohleschicht befiillt. Als Testgas wurden 3 kg Sulfuryl- 



fluorid eingesetzt, die mit etwa 107 ppm (v/v) Chlorwasser- 
stoff , 119 ppm (v/v) Fluorwasserstof f und 43 0 ppm (v/v) 
Schwef eldioxid angereichert waren. Nach dem Durchleiten lagen 
die Verixnreinigungen xmterhalb der Nachweisgrenze. 

Reaenerierxinq des Sorbens-Kits aus Aktivkohle und Kalium- 
fluorid: 

Das Absorbergef aS wurde auf eine Teit^eratur von oberhalb 
200 erhitzt, dabei wurde ein Sticks toffstrom durch die 
Schiittung durchgeleitet . Das das Absorbergef aJS verlassende 
Gas wurde durch einen Wasserwascher durchgeleitet . Nach dem 
Regenerieren konnte das Absorbergef aS erneut zur Reinigung 
von Sulfuryl fluorid eingesetzt werden. 



